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Le titane sous forme xn^talUque oa sous forme d'un compost 
est un 61§ment important dans les series chfaniques. Par exemple, 
le bioxyde de titane est utilise dans des pigments pour peintures, des 
caoutchoucs et des matiferes plastiques blanches, des rev§tements de 
5 sols, des articles en verre et en c6ramique, des encres pour peintu-^ 
res, comme agent opacifiant pour les papiers, etc. . . Les autres com- 
poses de titane sont utilise s en eiectronique, comme retardateurs de 
I'inflammation, comme agents hydrofuges, etc... Le m6tal peut §tre 
utilise tel quel ou sous forme d'aHiage comme materiau de structure 

10 dans I'aeronautique, dans les moteurs k reaction, dans I'^quipement 
de marine, dans l!industrie textile, dans les instruments de chirurgie, 
dans les proth^ses orthop^diques, dans les 6quipements sportifs, dans 
les appareiUages de manipulation alimentaire, etc.. , Jusqu'^ present, 
dans la recuperation de titane a^partir de sources de titane telles que 

15 I'ilmenite, le rutile, etc. .,,16 titane etait soumls k des etapes de 

separation qui mettaient en oeuvre la formation de titane comme com- 
pose sous un etat de valence de +4, de tels composes concernant en 
general des oxydes de titane. Cependant, lorsque I'on essaie de sepa- 
rer le bioxyde de titane des impuretes qui sont dgalement contenues 

20 dans le minerai, telles que lefer, I'hydrolyse du bioxyde de titane k 
des texnperatures elevens conduit generalement egalement k I'obten- 
tion de quantites relativement importantes de fer simultanement avec 
le titane. 

Jusqu'^ present dans les techniques anterieures, divers proce- 
25 des ont ete utilises pour r6cuperer le titane k partir de sources de 

titane. Par exemple, dans le brevet US n** 3 236 598, un minerai d'ilme- 
nite non grille est lixivie avec du chlorure d'hydrogene k une tempera- 
ture eievee. A la suite de cette etape, le fer dissous est reduit k Taide 
de fer ou d'autres agents reducteurs pour precipiter le chlorure ferreux 
30 en saturant la liqueur avec du chlorure d'hydrogene gazeux. Le chlorure 
d'hydrogfene est ensuite «ctrait de la liqueur par une distillation sous 
vide et le titane est recuperepar des moyens classiques. De m§me, 
dans le brevet US n"" 3 625 419, un minerai d'llmenite eat reduit pour 
produire des oxydes ferreux. Le minerai reduit est ensuite lixivie pen- 
35 dant environ 4 heures sous une pression moderee afin de dissoudre le 
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fer dans I'acide en m§me temps qu' environ 15 % de titane, Le fer est 
r6cup6r^ sous forme d'oxyde ferrique contenant des impuret&s^dans un 
dispositif de grillage par pulverisation^ alors que le prodait insoluble 
qui est essentiellement du bioxyde de titane, mais qui contient la tota- 
5 lit4 de la silice pr^sente dans le mineral initial^ est r6cup4r6. Le 
brevet US n" 3 859 077 d^crit ^galement un proc6d4 de r4cup6ration de 
titane dans leqnaL un t6trahalog§nure de titane est m^langS avec de 
I'oxyde de fer contenu dans du laitier ou un mineral titaniffere, gL une 
temperature extr&nement eiev^e d' environ 1000*'C, pour produire des 

10 chlorures d'impuret^s volatiles et du bioxyde de titane. Un brevet ana- 
logue, a savoir le brevet US n** 3 929 962, d6crit 6galement une reduction 
d'une source de titane k temperature eiev^e pour produire un sesqui- 
oxyde de titane qui est sous une forme facile k tralter en vue d*une se- 
paration titane-fer, Un autre document anterieur, k savoir le brevet US 

15 n° 3 903 239 decrit un precede pour recuperer du titane dans lequel de 
I'ilmenite non griliee est lixiviee pendant une periode de plusieurs 
jours k temperature ambiante pour recuperer environ 80 % du titane. 
De I'anhydride sulfureux est ajoute au cours de la lixiviation pour pro- 
voquer une precipitation du chlorure ferr<eux, et le bioxyde de titane 

20 est recupere en tliluant et en chauffant la solution, 

Ainsi que cela sera demontre plus en detail ci-apr^s, la deman- 
deresse a maintenant decouvert que des rendements ameiiores en bio- 
xyde de titane peuvent 6tre obtenus en traitant des halogenures de 

25 titane d^une mani^re partlculi^re. 

La preaente invention est relative k un precede d'obtention de 
composes de titane tels que le bioxyde de titane avec d'excellents 
rendements. Plus particuli^rement, la presente invention est relative 
k un procede de recuperation de titane metallique avec des rendements 

30 economiques, k partir d'une source de titane telle que l*ilmenite. En 
utilisant le precede selon I'invention, H est possible d'obtenir un 
excellent rendement en titane metallique en utilisant des minerals 
relativement pauvres comme materiaux de depart. 

La presente invention a pour but de foumlr un precede ameiio- 

35 re de production de titane metallique. 

Elle a egalement pour but de foumir un procede hydrometallnr- 
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glque d'obtention du titane avec des rendements ^lev^Sj sous la forme 
de rutile k partir de sources de titane telles que I'ilm^nite.' 

Selon un mode de realisation^ la pr^sente invention reside 
dans an proc6d6 de production de titane k partir d'une source de titane^ 

• • • 

5 qui consiste k broyer la source de titane« k soumettre la source broy^e 

I 

k un grillage r^ducteur k temperature eiev4e dans un milieu r4ducteur, 
k lixivier la source r^duite k I'aide d*une solution de lixiviation compre- 
nant un compost contenant un halog^ne^ k s^parer le mat^riau insoluble 
de la liqueur de lixiviation ricbe contenant des halogenures de. titane, 

10 k traiter la liqueur de lixiviation pour pr^cipiter le bioxyde de titane, 
et k r^cupSrer le bioxyde de titane, ce proc^dd etant caracterise en ce 
qu*ll consiste k traiter la liqueur de Hxiviation k Vslde d'un ekc^s 
d'oxyde ferrique tout en maintenant une agitation de la solution, k r^cu- 
p6rer les solides formes par le traitement k I'oxyde ferrique c3e I'haio- 

15 g^nure de titane et k m61anger ces solides avec une deuxi^me solution 
de lixiviation afin de consommer le restant d'oxyde ferrique et k r6cu- 
p^rer le bioxyde de titane resultant, 

Un mode de realisation specifique de la pr^sente invention reside 
dans un precede de preparation de titane k partir d'ilmenite qui con- 

20 siste k broyer l^ilmenite k une taille de partlcules appropriee, k sou- 
mettre l^ilmenite broyee k un grillage reducteur k une temperature 
d* environ 600 k lOOO'^C, dans un milieu reducteur comprenant un meian- 

• • • 

ge d'oxyde decarbone et d'hydrogfene, k lixivler la source reduite k 
l«aide d'une solution aqueuse de chlorure d'hydrogfene, k s6parer le 

25 materiau insoluble de la liqueur de lixiviation ricfae, k refroidir la li- 
queur de lixiviation pour precipiter le chlorure ferreux et k s6parer le 
chlorure ferreux de la liqueur de lixiviation, k traiter la liqueur de 
lixiviation avec un ^ces d'oxyde ferrique d'environ 2, 5 & 50 fols la 
quantite stoechiometrique necessaire pour reagir avec le chlorure de . 

30 titane. It eiiminer les solides qui se forment au cours du traitement it 
I'oxyde ferrique, a meianger les solides avec une deuxifeme solution 
de lixiviation pour consommer le reste d'oxyde ferrique, et k recuperer 

a 

le bioxyde de titane desire. 

D'autres caracteristiqueg et avantages de la presente invention 

35 seront mieux compris k la lecture de la description detailiee de la 



BEST AVAILABLE COPY 



2470167 

4 

pr^sente invention^ qui suit, 

« 

Comme d^crit pr^c^demxnent^ la pr^sente invention est relative 
k an proc6d6 de preparation de rutile^ facile k obtenir^ h partir d'une 
liqueur de lixiviation contenant des halog^nures de titane solubles. Le 

5 proc£d6 d*obtention da titane m^tallique d^sir^ est r^alis^ eh broyant 
une source de mineral telle que rUxndnite oa d'autres sources telles 
que du sable^qui contient le m^tal d^sir^j principalexnent le titane^ • 
ainsi que des quantity s d'autres m^taux tels que le fer^ le vanadium^ 
le chrome, le manganese, etc, , , , ^ une taill.e de particule qui est in- • 

10 f4rieure k environ 0^50 mm. La source m^tallique broy4e est ensuite 
soumise k un grillage r4ducteur k temperature eiev^e allant d* environ 
600 i'1000**C ou plus^ et, de preference, d' environ 600 & DOO^'C environ, 
en presence d'un gaz reducteur tel que I'hydrog^ne, I'oxyde de carbone, 
et des combinaisons d'oxyde de carbone et d'hydrogtoe., etc. , , , ou 

15 d'autres agents reducteurs appropries. Le grillage reducteur est rea- 
lise pendant une periode d' environ 0, 5^2 heures ou plus. Dans le 
mode de realisation prefere de la presente invention, 1' atmosphere re~ 
ductrice qui est utilisee pour realiser le grillage, eomprend habitu&Lle- 
ment un melange d< environ 50 % d'oxyde de carbone et 50 % d'hydrog^ne, 

20 un exc^s d' agent reducteur etant utilise afin de reduire compietement 
le fer qui est present dans le systeme,en metal, II entre egalement dans 
le cadre de la presente invention, que le mineral broye puisse 6tre, si 
necessaire, soumis k un grillage oxydant avant le grillage reducteur, 
ce grillage oxydant etant realise k une temperature d' environ 600 k 900^ . 

ft 

25 C, en presence d'une atmosphere oxydante qui est foumie par la pre- 
sence d'air ou d'oxygene, Cependant, cette etape n'est pas necessaire- 
ment presente dans le precede de la presente invention. A la suite du 
grillage reducteur de la source metallique, cette source est ensuite 
soumise k une lixiviation k I'aide d'une solution aqueuse d'halogenure 

30 d'hydrogene qui, dans le mode de realisation pref6re de rinvention, est 
une solution aqueuse de chlorure d'hydrogen^bien que d'autres haloge- 
nures d'hydrog^ne te]'s que le bromure d'hydrog^ne et I'iodure d'hydro- 
gene puissent egalement 6tre utilises , mais non necessairement avec 
des resultats equivalents. La lixiviation precedente de la source metal- - 

35 lique est habituellement realisee k une temperature qui peut aller de 
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la temperature ambiante k environ ne'e, le domaine pr^f6re de tempe- 
rature 4tant d'envlron 80 k 100^*0, pendant une p^rlode de temps de 
Oj 25 juBqu*& ime heure ou jplus, 

Apr6s de lixiviation de la source m^tallique qui forme des halo- 

5 g^nures de fer et des halog^nures de titane solubles tels que le chlorure 
ferreux, le tricblorure de titaue« etc. . . , le melange est soumis k une 
etape de separation dans laquelle la gangue solide est sdparee des chlo- 
rures m^talliques solubles,et rejet^e. La separation de la gangue soli- 
de des chlorures metalliques solubles peut dtre realisSe de toute ma- 

10 nl^re appropriee par des moyens bien connus de la technique, lesdits 
moyens compreziant la decantation, la filtration, etc. . . 

Selon un mode de realisation du precede de la presente invention, 
les halogenures metalliques solubles peuvent €tre ensuite refroidis k 

m 

une temperature suffisante pour obtenir la cristalllsation ou la precipi- 

15 tation du chlorure ferreux. Par esemple, la temperature k laquelle la 
crlstallisation ou la precipitation du chlorure ferreux est obtenue, peut 
aUer d* environ 0 k une temperature legerement superieure k la tempe- 
rature ambiante ou k des temperatures aussi eievees que dO^C dans des 
cas extrimes. Lorsqu'on utilise des temperatures inferieures ^ la tern- 

20 perature ambiante, la solution refroidie est maintenue k cette valeur de 
temperature inferieure k la temperature ambiante par des moyens ex- 
temes tels qu 'un bain de glace, un serpentin de refroidissement, etc, . . 
Apres achevement de la cristalllsation du chlorure ferreux, les ma- 
tieres solides sont separees du chlorure de titane dissou%tel que 

25 le trichlorure de titane, par des moyens classiquea tels qiie la filtra- 
tion, la decantation, etc. . . 

Le bioxyde de titane desire sous forme de rutile est obtfenu en 
traitant la solution de lixiviation resultante, contenant le trichlorure de 
titane aqueux avec un oxyde metallique, et de preference, de I'oxyde de 

30 fer, tel que l*oxyde f errique. Ce dernier compose peut etre obtenu en 
oxydant le chlorure ferreux solide qui a ete separe et recupere de la 
solution de luciviation d'une maniere quelconque comue de la technique. 
Par exemple, le chlorure ferreux peut 6tre oxyde k des temperatures 
d< environ 300 k SOO'^C, par mise en contact avec un gaz contenant de 

35 l*oxyg^ne tel que I'air ou de I'oxygene, afin que les chlorures ferreux 
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soient convertis en ozyde ferreux et oxyde ferrlque, ce dernier torn- ' 
pos6 6tant la forme prSdominante de I'oxyde de fer. Le traitement de 
la solution de lixiviation contenant le trlchlorure de titane pour engen- 
drer la reaction d'hydrolyse est r^alis^ en ajoutant le mat^riau conte- 

5 nant de l*oxyde de fer d. la solution de lixiviation. Afin d'obtenir la 
nucl^ation efflcace du rutile^ il a 6t6 d^couvez^ que la quantity d'oxyde 
de fer qui eat utilise e doit §tre pr^s^te en un large exc&s, et de pr6f6- 
rence pr^sente en une quantity d' environ 2, 5 & 50 fois la quantity stoe- 
chiom^trique qui est n^cessaire pour r^agir avec I'halog^nure de titane 

10 tel que le trichlorure de titane. Le large excfes est ajout^ k la liqueur 
de lixiviation charge e^ tout en maintenant une agitation de la solution. 

Apr^s avoir laiss^ la reaction sci d4rouler pendant nne p^ilode 
qui peat aller de une k dix minutes ou plus, les mat^riaux solides qui 
se sont formes sont elimin^s de la solution et ensuite m^lang^s avec 

15 une deuxi^me solution de lixiviation qui contient une quantity suffisante 
d'halog^nure de titane pour r^agir compl^tement avec I'oxyde de fer 
qui reste dans les mati^res solides. La reaction de I'oxyde ferrique avec 
le compost de titane est r6alis6e k des temperatures eiev6es qui peu- 
vent aller d» environ 70 k lOO^C ou plus et, de pr4f4rence, d»«wiron 

20 75 k A la suite de la seconde reaction, les mati^res solides pea- 

vent 6tre r6cup6r6es par separation de la liqueur de lixiviation appau- 
vrie qui contient du chlorure ferreux et recup6.r6s par des moyens clas- 
siques ou, si on le desire, le bioxyde de titane pent §tre k nouveau 
traite pour r^cup^rer le titane m6tallique. 

25 Si on le dSsire^ le proc^de peut ^galement @tre realise d'une ma- 

nifere diff^rente en traitant la liqueur de lixiviation xlcbe contenant les 
halog^nures de m^tal solubles qui ont et6 s^par^s de la gangue insoluble 
en utilisant un exc^s d'oxyde ferrique en une quantity expos6e ci-dessus 
plus en detail. A la fin de la nucieation et de la precipitation du compose 

30 de titane en deux etapes, conune decrlt ci-dessus, les nntl^res solides 
qui comprennent le bioxyde de titane sont ensuite separees du liquide. 
A la suite de la separation, le liquide est ensuite reft-oidi k one tempera- 
ture comprise dans la gamme indiquee ci-dessus, afin de reallser la 
cristallisation du chlorure ferreux, Le chlorure ferreux solide peut 

35 ensuite etre traite soit par one etape de reduction, directe pour ibrmer 
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da fer m^tallique et du chlorure d*hydrogtoe ou, si on le desire, il peut 
@tre soumis ^ one 4tape d'o^^dation par traitexnent k l*aide de gaz conte- 
nant de I* air ou d^ Voxygbne k une temperature d' environ 300 k BOO^C 
pour former de I'bxyde ferrique. L'oxyde ferrique peut ensuite itre 
5 recycle k I'^tape dans laquelle la liqueur de liziviation riche est mise 
en contact avec un exc^s d'oocyde ferrique pour former le bioxyde de 
titane desire. 

Le procede de la presente invention peut dtre realise de toute 
maxidere appropriee et peut comprendre soit un fonctionnement en conti- 

10 nu^ soit un fonctionnement en discontinue Par exemple^ selonunmode 
de realisation du precede^ lorsqu'un fonctionnement en discontinu est 
mis en oeuvre^ la source contenant le titane^ qui a ete broyee ou concassee 
k la taille de particule desired^ habituellement environ moins de 0^50 
k moins de 0jl49 mm* est placee dans un appareil tel qu*un four dans 

15 lequel elle est griliee k une temperature comprise dans la'gamme indi- 
quee precedemment^ alors qu'on soumet le minerai k une atmosphere 
reductrice telle qu'un melange d^oxyde de carbone et d*hydrogene« Apr^s 
ach^ement du grillage reduct eur^ le mineral broye est ensuite place 
dans un deuxieme recipient dans lequel il est soumis k une operation 

20 de lisiviation par contact avec du chlorure d'hydrogfene aqueux tel que 
de I'acide chlorhydrique concentre « alors que la temperature est 
maintenue entre environ 80 et 105**C, Aprfes achfevement de ^operation 
de lisiviation desiree, le materiau solide tel que la gangue et/ou des 
composes metalliques insolubles sont separes de la liqueur de lixivia- 

25 tion riche qui est ensuite recuperee. Un procede de traitement de la 
liqueur de lixiviation riche consiste k placer ensuite cette liqueur de 
lisiviation dans une cuve ou un autre appareil de ce type qui est en- 
suite refroidi oa qui est maintenu k une temperature relativement £roi- 
de afin de faire cristalliser le chlorure f erreux« Apvka precipitation 

30 du chlorure ferreux^ la liqueur de lixiviation contenant le chlorure de 
titane soluble est separee du chlorure ferreux solide par des moyens 
classiques tels que filtration* centrifugation* etc. • • « et placee dans un 

* 

autre appareil ou elle est mise en contact avec un exc^s d'oxyde ferri* 
que Elfin de realiser I'operatlon qui a d&jk ete decrite precedemment. 
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L'appareil qui est utilise pour le traitement k I'oxyde ferrlque est muni 
de moyens de chau^age ainsi que d' agitation qui permetteiit Tagitation du 
melange au mpyen d'agitateurs m^caniques ou d*autres moyens^afin de 
maintenir la solution dans un 6tat agitS au cours de la p^riode de nucI6- 

5 ation qui peut aller de une k dix minutes on plus. Apr^s ach&vement de 
la p6riode de nucl^ation d6sir^e et de la formation concomitante de 
bioxyde de titane^ les solides sont s^par^s et mis en contact avec une 
seconde quantity de liqueur de lixiviation contenant du chlorure de titane 
afin de consommer la quantity restante d'oxyde ferrique qui est pr^sente. 

10 Le bioxyde de titane sollde est ensuite s^par6 du chlorure de fer soluble 
qui s*est form6 au cours de la reaction, et est r6cup§r6. 

En variant e, si on le desire, la liqueur de lixlviation riche apr^s 
recuperation suivant la separation de la gangue insoluble, peut §tre 
traitee k temperature eievee avec de I'oxyde ferrlque avant I'eUmjxia- 

15 tion du chlorure ferreux qui est present dans la liqueur de lixiviation 
avec le chlorure de titane. Aprfes traitement de la liqueur de lixiviation 
avec Texces d'oxyde ferrlque, d*une mani^re analogue k celle exposee 
precedemment^ le bioxyde de titane Bolide est recupSre alors que le 
ciilorure ferreux soluble initialement present dans la liqueur de lixivia- 

20 tion et le chlorure ferrlque suppiementaire qui s^est forme par la reac- 
tion entre l^oxyde ferrlque et le chlorure de titane, peut 6tre ensuite 
precipite par refroidissement de la liqueur pour former du chlorure 
ferreux solide. Le chlorure ferreux peut ensuite etre traite soit par 
une etape de reduction, solt par une etape d'oxydation. Si cette premiere 

25 etape est mise en oeuvre, k savoir, la reduction directe de chlorure 
ferreux par traitement avec de l^hydrog^ne k temperature eievee, le 
fer metallique resultant qui se forme, peut 6tre recupere alors que 
le chlorure d'hydrogfene peut §tre recycle vers la liqueur de lixiviation. 
En variante, lorsque le chlorure ferreux est soumis k une etape d'oxy- 

30 dation par traitement avec un gaz contenant de I'oxygfene ou de Ibxygenq, 
k temperature eievee, I'oxyde ferrlque qui se forme peut 6tre recycle 
vers I'etape de recuperation du bioxyde de titane, l*oxyde ferrlque agis- 
sant comme agent de nucieation. 

XL entre egalement dans le cadre de la presente invention, que 

35 le procede soit mis en oeuvre dans un fonctiozmement en continu. 
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Lorsqu*on utilise un tel type de fonctionnexnent^ le mineral qui a 4t4 
broy^ ou concassd k la taille de particulesd^slr^e est introdait dans un 
appareil tel qu'un four k une vitesse pr6d6 termini e, alors qu*il est sou- 
mis k I'action d'une atmosphere rgductrice telle que I'hydrogtoe 012 une 

5 combinaison d'oxyde de carbone et d-^hydrog^ne et que la temperature 
est maintenue dans le four entre environ 600 et lOOO^C. Apr^s ach^ve- 
ment du passage dans le four, le mineral r^duit est charge en continu 
dans la zone de liziviation dans laqualle il est mis en contact avec une 
solution de lixiviation aqueuse comprenant un halog^nure d'hydrog^ne 

10 tel que le chlorure d*hydrogtoe et apr^s passage k travers la zone de 
lixiviation qui est maintenue k une temperature dlev^e comprise dans la 
gamme expose e ci-dessuSj^ la solution contenant les chlorures mi§-talliques 
soluble^tel que le chlorure de fer et le chlorure de titane^ est s^par^e 
de la gangue sollde, Selon un mode de realisation^ la liqueur de lixivia- 

15 tion riche est ensuite charg^e en continu dans une zone de cristallisa- 
tion qui est maintenue k une temperature plus faible afin de faciliter la 
precipitation ou la cristallisation du chlorure ferreux« La liqueur de 
lixiviation contenant le chlorure de titane soluble est soutlree en continu 
de cette zone et introduite dans one zone de precipitation dans laquelle 

20 elle est mise en contact avec un exc^s d*oxyde ferrique alors que la 

solution est maintenue dans un etat agite, Les materiaux solides conc^re- 
nant I'oxyde ferrique en exc^s et le bioxyde de titane, sont separes du 
chlorure ferreux soluble resultant et mis en contact avec une seconde 
liqueur de lixiviation contenant du chlorure de titsoae soluble afin de 

25 consommer l^exc^s d*oxyde ferrique precite. Les materiaux solides qui 

* 

resultent de ce second traltement et qui comprennent le bioxyde de ti- 
tane« sont recuperes et traites d*une maniere classique. Le chlorure 
ferreux qui a ete separe du liqulde de lixxvlation peut« si on le desire, 
etre Introduit dans une zone d'oxydation dans laquelle U est mis en con- 

30 tact avec un gaz contenant de Toxygene, k une temperature eievee 
dVenviron 300 k 800°C, pour former de I'oxyde ferrique, ce compose 
etant ensuite utilise pour traiter la liqueur de lixiviation contenant le 
chlorure de titane soluble, alors que le chlorure d'hydrogene qui se 
forme an cours. de cette reaction d'oxydation est recycle vers la zone 

35 de lixiviation pour former une partie dela charge de solution de . 
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lixiviation* 

. En variante^ la liqueur de liziviation riche qui a s4par6e de 
la gangue Bolide^ peat Stre trait^e avec de l^oxyde ferrique avaxit que 
le chlorure ferreux n'ait 6t6 pr6cipit6. Le contact avec I'oxyde ferrique 

5 est r^alis6 d'une manlfere analogue k celle indiqu^e pr^c^denmxent et« 
k la suite de ce contact^ du bioxyde de titane solide se forme et est sou*- 
tird en continu et r^cup^r^. La solution de cfalorare ferreux soluble 
qai« k ce stade. contient une quantity suppl^mentaire de chlorure ferreux 
en raison de la formation de ce dernier au cours de la precipitation du 

10 bioxyde de titane, est crlstallis^e par passage en continu dans une zone 
de cristallisation qui est maintenue k une temperature plus faible. Le 
chlorure ferreux solide peut 6tre ensuite r6cup4r4 en continu de cette 
zone de cristallisation et traits soit par une ^tape de reduction directe^ 
soit par une ^tape d'oxydation, afin de fournir le fer m^tallique d6sir6 

15 et ^ventuellement I'oxyde ferrique^ si cela est soubait^. 

L'exemple suivant est doim^ k des fins d'illustration du proc6d6 
de la pr^sente invention. 
EXEMPLE 

Un mineral d'ilm^nite canadien est broy4 grossi^rement dans un 
20 broyeur, k une taille de particulesinf^rieure k 0,230 mm et est grille 
pendant une p^riode d'une heure k 750*^0 dans un courant de 650 ml par 
mn d'hydrog^e et de 650 ml par nm d'oxyde de carbone. A la fin de ce 
temps de grillagej 50 g de mineral r^duit est melange avec 300 ml d*a- 
cide chlorhydrique et chauff§ k une temperature de 100°C» Le mineral 
25 est lixivie k cette temperature pendant une p^riode de 15 mn puis la 
solution est filtrSe. Apr^s filtration, le filtrat est refroidi k tempera- 
ture ambiante pour pr^cipiter le chlorure ferreux, Les materiaux soli- 
des qui sent recuper^s sont lav^s et seches. A la suite de cette etape, 
100 ml de liquide qui est analyse et contient 25 g/1 de f er , 49 g/l de 
30 titane et 0,42 g/l de vanadium, est chauffe k 80°C et un large excfes 
d^oxyde ferrique en une quantite de 26« 0 g est ajoute sous agitation de 
la solution. La reaction est poursuivie pendant cme pSrlode de 5 nm 
sous agitation, puis les materiaux solides sont recupdres par filtration, 
laves, seches et broyes k une taille inferieure k 0,177 mm» L'analyse 
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de ce liquide indique la presence de 150 g/l de fer et de seulement 0, 12 
g/l de Utane^ ce qui correspond k une recuperation de titane de 99«8 % 
Les materiaux solides qui resultent de la premiere reaction sont en- 
suite ajoutes k une nouvelle portion d.e 100 nil de la solution recuperee 

5 de la separation de chlorare ferreux. La solution est k nouveau agitee 
et mise k reagir pendant 5 mn it 80°C, A la fin de cette periode^ la so- 
lution est ^ nouveau filtree et les znateriaux solides laves et seches. 
Les materiaux solides qui correspondent 12,58 g de rutne contenant 
des proportions secondaires de fer, de magensium, de vanadium, et de 

10 cobalt, sont recuperes. II est k noter , alnsi que cela a ete precedem- 
ment indique, que le premier traitement avec un exces d'oxyde ferrique 
conduisait k une recuperation de titane de 99,8 %, alors que la deaxieme 
reaction du bioxyde de titane contenant I'oxyde ferrique n'ayant pas 
reagi avec la solution contenant le chlorure de titane, conduit k une 

15 recuperation de 66 % de titane pour une recuperation totale de 84 %. 

Un essai analogue dans lequel uniquement un leger exces d'oxyde 
ferrique a ete ajoute k une liqueur de chlorure de titane, au conrs d'un 
precede de precipitation en une seule etape, n*a produit aiicim precipite 
de rutile. L'avantage resultant de ce procede apparaft done nettement. 
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RBVENDICATIONS 

1. Proc6d6 de production de titane k partir.d'.iuie . 
source contenant du titane, consistant ^ : 

a) broyer la source contenant tiu titane; 

b) soumettre la source broy6e k un grillage r6ducteur k tenip4- 
rature 61ev6e dans un milieu r^ducteur; 

c) lixivler la source r^duite k l*aide d*une solution de lixlviation 
contenant un coznposS contenant un halogtoe; 

d) s6parer les mat^riaux Insolubles de la liqueur de lixiviation 
riche contenant des halog6nures de titane; 

e) tralter la liqueur de lixiviation pour pr^cipiter le bioxyde de 

titane, et 

f) r^cup^rer le bioxyde de titane^ 

caract6rls6 en ce qu'il consiste k tralter la liqueur de lixiviation avec 
un exc^s d'oxyde f erriqae tout en maintenant la solution sous agitation, 
k r§cup^rer les mat^riaux solides form6s par le traitement k I'oxyde 
ferrique, de l'halog6nure de titane et k m^langer ces mat^riaux solides 
avec une seconde solution de lixiviation afin de consommer I'oxyde 
ferrique restant et k r6cup6rer le bioxyde de titane resultant. 

2. Proc6d4 selon la revendlcation 1, caract6ris6 en ce que 
I'exc^s d'oxyde ferrique est compris entre environ 2, 5 et 50 fois la 
quantity stoechiom6trique nicessaire pour r6agir avec Thalog^nure de 

titane, 

3. Proc6d6 selon la revendlcation 1 ou 2, caract6ris6 en ce que 
la precipitation du bioxyde de titane par addition d'oxyde ferrique est 
r6alis6e k une temperature d' environ 70 h 100°C. 

4. Proc6d6 selon I'une quelconque des revendicatlons pr^c^den- 
tes, caract6rls§ en ce que le traitement de la liqueur de lixiviation Si 
I'alde de I'oxyde ferrique est realise pendant une p6riode de temps 

d> environ une k dix minutes. 

5. Proc6d6 selon la revendlcation 1, caracteris6 en ce q;ue le 
grillage r^ducteur est realise k une temperature d* environ 600 k lpOO*'C, 

6. Proc6de selon l^une quelconque des revendications 1 St. 5, 

caract6rls6 en ce que le milieu riducteur est de I'hydrogtoe, 

~ . * • .— ~— »— - ^ - • — ♦ . _ 

7. Procede selon I'une quelconque des revendicatlons 1 kS, 
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caract^ris^ en ce que le milieu r6ducteur est tm melange d'hydrogtoe 
et d'oxyde de carbone. 

8. Proc^d^ selon I'une quelconque des revendications 1 k 1, 
caract^ris^ en ce que la lixiviation de la source r^dulte est r^alis^e k 
une temperature allant de la tenip^rature ambiante k environ llO^C, 

9, Proc^dd selon I'une quelconque des' revendications 1 kS, 
caract^ris^ en ce que le compost contenant un halog^ne dans la solu- 
tion de lixiviation est le chlorure d'hydrog^ne. 
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